NOTIZEN

sen werden. Bei Nullabgleich des Galvanometerstro-
mes gilt
I;/I, = R,||R,.

Vorteile der Schaltung: Der Nullabgleich wird im
Idealfall durch Emissionsschwankungen nicht beein-
fluBt. Die relative MeBgenauigkeit des Druckes ent-
spricht der des Widerstandsverhéltnisses; sie erreicht
bei Verwendung eines Dekadenwiderstandes R, also
ohne Schwierigkeit 1 %/,,. Man bleibt unabhéngig von
dem bei einer Ausschlagmessung moglichen Skalen-
fehler sowie von der Nichtlinearitdt eines zusiatzlichen
Galvanometerverstarkers.

Abb. 1. Ionisationsmanometer
in Brickenschaltung.

Die 10 V-Batterie liegt in unserer Schaltung nicht
wie iiblich an der Plattenelektrode, sondern zur Ver-
meidung von Influenzstérungen an Erde. Eine Emp-
findlichkeit des Widerstandes R, gegen Handkapazitit,
die sich bei Werten > 10%> 2 bemerkbar macht, kann
durch kapazitive Erdung oder Abschirmung beseitigt
werden. — Mit einer Mefrohre RE 11, mit R, =3 Q2
und R,=103...10% 2 wurde ein Druckbereich von etwa
1073...1075% Torr (Luft) iiberstrichen. Bei absicht-
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Technetium &hnelt in seinem chemischen Verhalten
dem Mn und dem Re. In analytischer Hinsicht zeigt
es mehr Neigung, mit dem Re zu gehen. Da das Tc eine
grofe Vielfaltigkeit in seinen Wertigkeiten aufweist, ist
sein geochemisches Verhalten nicht leicht zu tber-
sehen. Die Suche in einem besonders Re-reichen Mine-
ral schien jedoch aussichtsreich zu sein!. Fiir eine Un-
tersuchung, die die anomale Isotopenzusammenset-
zung eines Os aus Re-reichen Mo-Glanzen zeigen
konnte®3, waren uns Mo-Mineralien von auBerge-
wohnlich hohem Re-Gehalt bekannt geworden4. Diese
iiber den Mineralhandel bezogenen Erze, deren sehr
verschiedene Fundorte mit Norwegen (Arendahl, Flek-
ke-Fjord und Lofoten) und Siidafrika angegeben
waren, wurden auf ihren Re-Gehalt analysiert und

1 G.E.Boyd, Rev. Chem. Progr. (Kresge-Hooker
Sci. Lib.) 12, 70 [1951].

2W. Herr, H. Hintenberger, H. Voshage, Phys.
Rev., 95, 1691 [1954].

3 H. Hintenberger, W. Herr, H. Voshage, Phys.
Rev., 95, 1690 [1954].
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lichen, starken Emissionsinderungen zeigte sich, daB
der Ionenstrom nicht exakt proportional mit dem
Elektronenstrom anstieg, sondern um 29, zu stark.
Bei einer zu besonderen! Zwecken benutzten Mefrohre
mit ebener Elektrodenanordnung war die Abweichung
von der Proportionalitit starker und in entgegenge-
setzter Richtung.

Diese Abweichungen diirften auf Temperatur- oder
Raumladungsidnderungen beruhen. Die beobachtete,
geringe Restabhangigkeit des Nullabgleichs von Emis-
sionsschwankungen kann jedoch unterdriickt werden,
indem derjenigen Rohrenstrecke (Kathode-Gitter oder
Gitter-Platte), deren Strom die starkere Relativ-
schwankung zeigt, ein Ohmscher Widerstand entspre-
chender GroBe parallelgeschaltet wird!.

Wird die Briicke abgeglichen, und tritt sodann bei
konstantem Elektronenstrom eine kleine Anderung
des Ionenstromes auf, so flieBt diese nahezu in voller
Hohe durch das Galvanometer, falls dessen Innen-
widerstand < R, ist. Sollen kleine Druckénderungen
rasch gemessen werden, etwa bei einem Lecksuchgerit,
bei der Beobachtung von Saugleistungsschwankungen
von Diffusionspumpen oder dhnlichen Aufgaben, so
kann man demnach auf ungefiahren Nullabgleich ein-
stellen und die Anderungen des Galvanometerausschla-
ges ablesen. In diesem Fall verbindet die Schaltung
die Genauigkeit der Nullmethode mit dem Vorteil einer
direkten Skalenablesung.

1J.W. Hiby, K. G. Miller u. M. Pahl, Z. Natur-
forschg. 9a, 547 [1954].

vereinigt. Wir erhielten auf diese Weise 370 g Mo-Glanz
mit 0,39 Re. Das Erz wurde vorwiegend iiber HCIO,-
Destillation sowie iiber den Aufschlul mit rauch.
HNO, aufgearbeitet. In der Annahme, dafl sich Spu-
ren von natiirlichem Tc im Material vorfinden wiirden,
wurde, um Substanzverluste zu vermeiden, von vorn-
herein ein wenig kiinstlich radioaktives Tc als Tracer
zugegeben, mit dem sich alle weiteren Operationen
iiberwachen lieBen. Re und begleitendes Tc wurden
mit Tetraphenylarsoniumchlorid ausgeschieden, und
danach wurde das Re durch oft wiederholte Destil-
lation aus HC1O, und H,S-Fallung aus 9-n. HCl mog-
lichst weitgehend entfernt. Es zeigte sich jedoch, daB
die Substanzmenge nicht ausreichte, um den beab-
sichtigten chemischen Nachweis auf Tc iiber charak-
teristische UR-Spektren des Tc-Phthalocyanins zu er-
bringen. Mit dem Tec-Phthalocyanin® gelang die che-
mische Trennung kiunstlicher Tc-Isomere, doch soll
davon an anderer Stelle berichtet werden.

Um den Nachweis kernphysikalisch zu fiithren, wurde
nun die der Tc-Chemie gehorchende Fraktion des

4W. Geilmann, Neues Jahrbuch f. Mineralogie
etc. 1945—1948, Abt. A Heft 1—4, S. 3—9.

Herrn Prof. W. Geilmann, der von fritheren Unter-
suchungen her solche Erze in Besitz hatte, sage ich
fiir die freundliche Uberlassung eines groBen Teiles des
Materials meinen besonderen Dank.

5W.Herr, Z. Naturforschg. 9a, 180 [1954].
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(praktisch gewichtslosen) Praparates an 1 mg Cu als
Trager isoliert und dieses im Harwell-Uranmeiler einem
intensiven Neutronenbombardement ausgesetzt. Tc
hat eine groBe Anzahl von Isotopen. Besonderes In-
teresse hat hier das Isomer ?°Tcm mit 6 h Halbwerts-
zeit 8. Falls eine solche HZ in dem Cu-Praparat vorge-
funden wird, deutet dies darauf hin, daBl das ?°Tcm
durch Neutronen-Einfang aus dem bisher nicht be-
kannten %Tc¢ entstanden ist. Allerdings miissen wir
sicher sein, dafl das Praparat Mo-frei ist, denn auch

auf dem Weg iiber Mo (n, y) **Mo (77—11> 9Tem kann
D

das 6-h-Tc entstehen. Der Wirkungsquerschnitt dieser
Mo-Reaktion ist aber sehr klein. Blindversuche er-
gaben, daf3 mit einer Menge von 1,1 mg Mo (einer ver-
gleichsweise grofen Quantitidt) unter gleichen Bedin-
gungen der Aufarbeitung und Messung nur eine sehr
schwache 99Tcm-Aktivitiat entstand. Obgleich die che-
mische Reinigung die Anwesenheit von Mo in der
Probe ausschloB, trat dennoch die 6 h-Halbwertszeit
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guter Genauigkeit eine HZ von 6 h zu erkennen (II
und IIT). Diese Strahlung kann mit groBer Wahrschein-
lichkeit einem unwéigbaren ?°Tc™ zugeschrieben wer-
den, zumal die Héarte der p-Strahlung, die hier am
einfachsten durch das Verhiltnis der Intensititen bei
1000 und bei 5000 mg/cm? Blei beschrieben wird, mit
der einer reinen ?9Tc¢m-Strahlung identisch ist. Es ist
demnach sehr wahrscheinlich, dafl sehr kleine Mengen
98Tc¢ in diesen Erzen vorkommen. Die Schwierigkeit
der analytischen Aufgabe lag darin, das noch immer
in Spuren gegenwirtige und infolge seines hohen Wir-
kungsquerschnittes sehr aktiv werdende Re abzutren-
nen. Dies wurde durch mehrfach wiederholte H,S-
Fiallungen und durch Phthalocyaninkomplexbildung
(mit Cu als Triager) zu erreichen versucht. Tc bildet
—im Gegensatz zu Re — diesen Komplex bereitwilligst.

Es lag nahe, die Frage nach der Stabilitat des natiir-
lichen Tec zu stellen. Im gleichen Erz wurde neben einer
relativ groBen Menge Os?, welches sich als ein reines
Isotop der Masse 187 erwies?®, noch eine sehr kleine
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Abb. 1. Zeitlicher Abfall einer auf Element 43 aufgearbeiteten Substanzprobe aus einem Mo-Mineral.

auf. Kurve I in Abb. 1 gibt die Abfallskurve des 9 Stdn.
lang im pile (Neutronenflufl 1,2-10'* N/ecm?/sec) akti-
vierten und bei 70 mg/ecm? Al Absorber gemessenen
Préaparates wieder. Dall die Kurve nicht-logarithmisch
verlauft und schlieBlich die 1%6Re-Aktivitat auftritt,
zeigt, dall in der fiir die weitere chemische Reinigung
zur Verfugung stehenden Zeit eine vollstindige Entfer-
nung des radioaktiven Re nicht erreicht wurde.

Die Kurven II und III zeigen den Aktivitdtsabfall
durch Blei hindurch gemessen, wobei die weiche Strah-
lung herausfiltriert wird. Hier ist von Anfang an mit

8§ G.T.Seaborgu. E. Segré, Phys. Rev. 53, 808
[1939].

Menge an Ruthenium gefunden. Nach geochemischen
Gesichtspunkten sollten Os und Ru in Molybdénglan-
zen nicht zu erwarten sein. Erste Neutronen-Aktivie-
rungsexperimente weisen darauf hin, daf die Isotopen-
zusammensetzung dieses Ru nicht normal ist. Das la8t
die Deutung zu, daB %Tc f~-instabil ist und in sta-
biles ?8Ru iibergeht, bzw. zum groften Teil bereits
itbergegangen ist. Diese Versuche sind noch nicht ab-
geschlossen.

Herrn Prof. F. A. Paneth danke ich fiir sein Interesse und fir
seine Unterstiitzung; Herrn Dr. H. Seligman, A.E.R.E., Harwell,
der mir entgegenkommenderweise die Durchfithrung der Versuche in
Harwell gestattete, sowie Herrn Dr. G. B. Co ok, in dessen Labora-
torium die Messungen durchgefiihrt wurden, bin ich zu grofem Dank
verpflichtet.
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